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Beschreibung 

Es sind bereits eine Reihe von Vertahren zur 
Herstellung von Polyamiden aus Salzen aus Dicar- 
bonsauren und Diaminen z. B. Nylon-6,6-Salz be- 
kannt. In der DE-AS 11 62 562 wird ein Verfahren 
beschrieben, bei dem man eine waBrige Losung 
von Nylon-6.6-Sa(z zunachst unter elnem Druck 
von 18 bis 50 atu auf eine Temperatur unterhalb 
des Siedepunkts erhitzt und die erhitzte Losung 
unter die Oberflache einer Polyamidschmeize 
jertet und Wasser abtrennt. Nach einem anderen 
aus der DE-OS 15 70 932 bekannten Verfahren 
wird die waBrige Nylon-6,6-Salzl6sung zunachst 
ohne Verdampfen vbrgehelzt, in den unteren Teil 
einer Koionne geleitet, wasser verdampft und die 
so erhaltene Saizschmeize in einer nachfolgen- 
den Zone kondensiert. Die hierbei entstehenden 
Dampfe werden in der daruber liegenden Koionne 
rektifiziert und die mitgefuhrten Diannine zuruck- 
geleitet. In der DE-OS 24 10 474 wird ein Verfahren 
beschrieben, bei dem man eine waBrrge Losung 
von Nylon-6,6-Salz einer Polyamidschmeize zu- 
fuhrt und das Gemisch in einem warmetauscher 
unter Oampfbildung erhitzt und in den unteren 
Teil einer Koionne leitet, wobei sich Dampf und 
Prapolymeres trennen. Das Prapolymere konden- 
siert im Sumpf der Koionne und wird zum Teil 
wieder zuruckgefuhrt. Die Dampfe werden in der 
daruber liegenden Koionne rektifiziert und die 
darin enthaltenen Diamine zuruckgeleitet. 
- Aus der US-PS 3,946.862 = DE-A-2 520 149 ist ein 
Verfahren bekannt bei dem man die Kondensa- 
tion in elnem sich erweiternden Rohr, das durch 
Ventiie in Zonen unterteiit ist, die auch Einbauten 
enthalten konnen, durchfuhrt. Es wird kein Hin- 
weis gegeben, wie der Gehalt an Triaminen zu 
senken ist. 

Die nach dem Stand der Technik bekannten 
Verfahren sind noch verbesserungsbedurftig. Es 
hat sich herausgestellt, daB die Bildung von 
Triaminen z. B. Dihexamethylentriamin aus Hexa- 
methylendiamtn. einen negativen EtnfluB auf die 
Oualitat des Polymeren hat. Durch die Weiterent- 
wicklung der Spinntechnologie werden zuneh- 
mend hohere Anforderungen an die Oualitat der 
Polyamide gestellt. Insbesondere sollen Verande- 
rungen der Viskosltat bei der Verarbeitung. her- 
vorgeruten durch Triamine, reduziert werden und 
beim Verspinnen Abrisse und Knotchenbiidung 
vermindert werden. Hierdurch wird auch die 
Streckausbeute und die Festigkeit der erzeugten 
Faden verbessert. 

Es war deshalb die technische Aufgabe gestellt, 
ein kontinuierliches Verfahren zur IHerstellung 
von Polyamiden zur Verfugung zu stellen, bei 
dem man Polyamide erhSIt, die bei ihrer Verarbei- 
tung zu Faden eine Verbesserung hinsichtlich 
von Abrissen, Knotchenbiidung und Streckaus- 
beute sowie Festigkeit der Faden ermoglichen. 
insbesondere war die technische Aufgabe ge- 
stellt die Bildung von Triaminen bei der Polykon- 
densation und das Ausdampfen von Diaminen zu 
minimieren. 
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Diese Aufgabe wird geldst In einem Verfahren 
zur kontinuierfichen Herstellung von Polyamiden* 
bei dem man in einer Verdampferzone eine waBri- 
ge Losung von Salzen aus Dicarbonsauren mit 6 
5 bis 18 Kohlenstoffatomen und Diaminen mit 6 bis 
18 Kohlenstoffatomen unter erhohtem druck un- 
ter gleichzeitiger Verdampfung von Wasser und 
Bildung eines Prapolymeren auf eine Temperatur 
von 250 bis 300 °C erhitzt, Prapolymere und 

10 Dampfe kontinuierlich trennt. die Dampfe rektifi- 
ziert und die mitgefuhrten Diamine zuruckleitet 
das Prapolymere in eine Polykondensationszone 
leitet und unter einem Uberdruck von 1 bis 10 bar 
und bei einer Temperatur von 250 bis 300^ 

15 polykondensiert, dadurch gekennzeichnet, daB 
man die waBrige Salzldsung unter einem Uber- 
druck von 1 bis 10 bar Innerhaib einer VenAfellzeit 
von weniger als 60 sek erhitzt mit der MaBgabe, 
daB bei Austritt aus der Verdampferzone der 

20 Umsetzungegrad mindestens 93% betragt und 
der Wassergehalt des Prapolymeren hochstens 7 
Gew.-% betragt. 

Das neue Verfahren hat den Vorteil, daB die 
Bildung von Triaminen und das Ausdampfen von 

25 Diaminen vermindert wird. Ferner hat das neue 
Verfahren den Vorteil, daB die Oualitat der erzeug- 
ten Polyamide verbessert wird und bei der Verar- 
beitung der Polyamide zu Faden Abrisse. Knot- 
chenbiidung, Streckausbeute sowie Festigkeit 

30 verbessert werden. 

ErfindungsgemaB venvendet man waBrige Ld- 
sungen von Salzen von Dicarbonsauren mit 6 bis 
18 Kohlenstoffatomen und Diaminen mit 6 bis 18 
Kohlenstoffatomen. 

35 Bevorzugt geht man von waBrigen Losungen 
von Saizen aus a,o>-Alkandicarbonsduren mit 6 bis 
12 Kohlenstoffatomen und a,a>-Alkandlaminen mit 
6 bis 12 Kohlenstoffatomen, insbesondere sol- 
chen mit gerader Kohlenstoffkette, aus. Geetgnete 

40 Dicarbonsauren sind beispielsweise Azeiainsaure, 
Adipinsaure. Korksaure, Sebacinsaure, Decandi- 
carbonsaure, Terephthalsaure oder Naphthalindi- 
ca r bo nsau re. Bevo rzugte a ,a>-AI ka nd lea rbo nsa- 
uren haben 6 bis 10 Kohlenstoffatome. 

45 ' Geeignete Diamine sind beispielsweise Hexa- 
methylendiamin, Octamethylendiamin oder Deca- 
methylendiamin, Bis(4-aminocyclohexyl)-methan, 
Bis(4-amino-3-methylcyclohexyl)methan, Bis(4- 
aminocyclohexyl)propan-2,2. Bevo rzugte a,a)-Ai- 

50 kandiamine haben 6 bis 10 Kohtenstoffatome. 

Besondere Bedeutung haben Nylon-6,9-, -6.10- 
oder 6.12 Salz, insbesondere Nyton-6.6-Satz er- 
langt. Die venwendeten waBrigen Losungen haben 
in der Regel einen Gehalt von 30 bis 70 Gew.-%, 

55 insbesondere 50 bis 65 Gew.-%. Es versteht sich. 
daB Dicarbonsauren und Diamine Im wesent- 
lichen in aquivalenten Mengen in den Salzen 
vorliegen. Zusatzlich ist es auch moglich. Lacta- 
me. insbesondere Caprolactam, als Monomeres 

60 mitzuverwenden, um ein Mischpolyamid zu erzeu- 
gen. 

ErfindungsgemaB leitet man die waBrige Salzlo- 
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sung vortellhaft mit einer Temperatur von 50 bis 
100 **C kontinuierlich In eine Verdampferzone. 
Oort wird die waBhge Salzldsung unter gleichzei- 
tiger Verdampfung von Wasser und Bildung eines 
Prapolymeren unter einem Oberdruck von 1 bis 
10 bar auf eine Temperatur von 250 bis 300 °C 
erhitzt. Vorteilhaft wendet man einen Oberdruck 
von 2 bis 6 bar an und eriiitzt auf eine Temperatur 
von 270 bis 290 °C. Es verstelit sicli, daB die 
angewandte Temperatur uber dem Schmetzpunkt 
des jeweits lierzustellenden Polymeren ilegt. 

EIn wesentliches Merkmal der Erfindung ist es. 
daB man in der verdampferzone eine Verweilzeit 
von hochstens 60 sek. z. B. 10 bis 55 sek, einhalt. 
Besonders bewahrt hat sich eine Verweilzeit von 
10 bis 40 sek. EIn welteres wesentliches Merkmal 
ist es, daB das entstehende Prapolymere beim 
Austritt aus der Verdampferzone einen Umset- 
zungsgrad von mindestens 93%, insbesondere 
95 bis 98 %, aufweist und zudem einen Wasserge* 
halt von hochstens 7 Gew.-%, vorzugsweise 2 bis 
5 Gew.-%, hat. 

Die Verdampferzone Ist vorteilhaft als Rohren- 
bundel ausgeblldet. Besonders bewahrt haben 
sich Rdhrenbundel, in denen der Querschnitt der 
einzelnen Rohren periodisch wiederkehrend rohr- 
formig und spaltformig ausgebildet ist. 

Ferner hat es sich als vorteilhaft erwiesen, das 
Gemisch aus Prapolymeren und Dampf vor der 
Trennung der Phasen unmittelbar nach der Ver- 
dampferzone durch eine rohrenformige Stoffau- 
stauschzone, die mit Einbauten versehen Ist, zu 
lelten. HIerbei halt man die in der Verdampferzone 
angewandten Temperaturen und Druckbedlngun- 
gen ein. Die Einbauten, z. B. FuHkorper wie Ra- 
schlgringe, Metallringe Oder insbesondere FuH- 
korper aus Drahtnetz, Ijewirken eine groBe Ober- 
flache. Hierdurch werden die Phasen. d. h. Prapo- 
lymeres und Dampf, innig In Beruhrung gebracht. 
Dies bewirkt, daB die Menge des mit Wasserdampf 
freigesetzten DIamlns erhebllch vermindert wird. 
In der Regel halt man in der Stoffaustauschzone 
eine Verweilzeit von 1 bis 15 Minuten ein. Die 
Stoffaustauschzone ist vorteilhaft als RdhrenbOn- 
del ausgebildet. 

Das aus der Verdampferzone bzw. Stoffaustau- 
schzone austretende zweiphasige Gemisch aus 
Dampf und Prapolymeren wird getrennt. Die Tren- 
nung erfolgt in der Regel von selbst aufgrund der 
physikalischen Unterschiede in einem GefaB, wo- 
bei der untere Teil des GefaBes vorteilhaft als 
Polymerisationszone ausgebildet ist. Die freiwer- 
denden Bruden bestehen Im wesenth'chen aus 
Wasserdampf und Diaminen, die bel dem Ver- 
dampfen des Wassers freigesetzt wurden. Diese 
Bruden werden in eine Kolonne geieitet und 
rektifiziert. Qeeignete Kolonnen sind beispielswei- 
se Fullkorperkoionnen. Glockenbodenkolonnen 
Oder Siebbodenkolonnen mit 5 bis 15 theoreti- 
schen Boden. Die Kolonne wird zweckmaBIg unter 
den identtschen Druckbedingungen wie die Ver- 
dampferzone betrieben. Die in den Bruden enthal- 
tenen Diamine werden hterbei abgetrennt und 
wieder der Verdampferzone zugefuhrt. Es ist 
auch moglich. die Diamine der nachfoigenden 



Polymerisationszone zuzufuhren. Der anfallende 
rektifizierte Wasserdampf wird am Kopf der Ko- 
lonne entnommen. 
Das erhaltene Prapolymere, das entsprechend 
5 seinem Umsetzungsgrad im wesentlichen aus 
niedermotekularem Poiyamid und gegel^enenfalls 
restlichen Mengen an nicht umgesetzten Salzen 
besteht und In der Regel eine relative viskositat 
von 1,2 bis 1 7 hat wird in eine Polymerisationszo- 

10 ne geieitet. In der Polymerisationszone wird die 
anfallende Schmeize bei einer Temperatur von 
250 bis 300 insbesondere 270 bis 290 °C. und 
unter einem Oberdruck von 1 bis 10 bar, insbeson- 
dere 2 bis 6 bar. polykondenslert. Vorteilhaft 

16 werden die hierbei freiwerdenden Dampfe zusam- 
men mit den obengenannten Bruden in der Kolon- 
ne rektifiziert, vorzugsweise halt man in der Poly- 
kondensationszone eine Verweilzeit von 5 bis 30 
Minuten ein. Das so erhaltene Poiyamid, das in 

20 der Regel eine relative Viskositat von 1,2 bis 2,3 
hat, wird kontinuierlich aus der Kondensationszo- 
ne entnommen. 

Nach einer bevorzugten Arbeitsweise leitet man 
das so erhaltene Poiyamid schmelzflQssig durch 

25 eine Austragszone unter glelchzeitlger Entfer- 
nung des In der Schmeize enthaltenen Restwas- 
sers. Geeignete Austragszonen sind beisptelswei- 
se Entgasungsextruder. Die so vom Wasser befret- 
te Schmeize wird dann in Strange gegossen und 

30 granuliert. Das erhaltene Granulat wird vorteilhaft 
in fester Phase mittels uberhitztem Wasserdampf 
bei einer Temperatur unterhalb des Schmelzpunk- 
tes. z. B. von 170 bis 225 °C, bis zur gewunschten 
Viskositat kondensiert. Vorteilhaft verwendet 

35 man hierfur den am Kopf der Kolonne anfallenden 
Wasserdampf. 

Nach einer anderen bevorzugten Arbeitsweise 
wird die aus der Polykondensationszone schmelz- 
fiussig ausgetragene Potyamidschmeize in eine 

40 weltere Polykondensationszone geieitet und dort 
unter fortlaufender Ausblldung neuer Oberfla- 
chen bei einer Temperatur von 270 bis 290 °C 
vorteilhaft unter vermindertem Druck, z. B. von 1 
bis 500 mbar, bis zur gewunschten Viskositat 

45 kondensiert. Geeignete Vorrichtungen sind als 
Finisher bekannt. 

Obliche Zusatze wie Mattierungsmtttel. z. B. 
Titandioxid, Oder Stabilisatoren konnen der waBri- 
gen Salzlosung z. B. als Suspension in Wasser 

50 am Eingang der Verdampferzone zugefuhrt Oder 
in Form von Konzentraten im weiteren Verlauf der 
Polykondensation zugesetzt werden. 

Die nach dem Verfahren der Erfindung herge- 
stellten Polyamide eignen sich zur Herstellung 

55 von Faden und Fasern, Folien und Formkorpern. 
Das Verfahren nach der Erfindung sei an folgen- 
den Beispielen veranschaulicht. 

Beispiel 1 

60 

Eine 62 gew.%ige waBrige Losung von Nylon- 
6.6-Salz wird aus einem beheizten Vorratsbehalter 
bei ca. 80 ®C mit einer Geschwindigkelt entspre- 
chend einer Polyamidmenge von 5 kg/Std mittels 
65 einer Dosierpumpe in einen teilweise horizontal. 
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teltweise vertikal angeordneten Rdhrenverdamp- 
fer befordert. Der Verdampfer ist mit einem f iussi* 
gen WarmetrSgen der eine Temperatur von 
285 °C hat, bei kraftiger Umwalzung beheizt. Der 
Verdampfer hat eine Lange von 3 m und einen 
Inhalt von 180 ml und eine warmeubertragende 
Oberflache von ungefahr 1 300 cm^ Die Verweil- 
zeit im Verdampfer betragt 50 sec. Das aus dem 
verdampfer austretende Gemisch aus Prapolyme- 
ren und Wasserdampf hat eine Temperatur von 
280 °C und wird in einem Abscheider in Wasser- 
dampf und Schmetze getrennt. Die Schmeize 
venveilt im Abscheider noch 10 min und wird 
dann mittels einer Austragsschnecke mrt Aus- 
dampfzone in Form von Strangen ausgetragen. in 
einem Wasserbad verfestlgt und anschlieBend 
granuliert. Der Abscheider und die Verdampferzo- 
ne werden mittels einer Druckhatteeinrichtung, 
die nach der Kolonne angeordnet ist, unter einem 
Druck von 5 bar gehalten. Der im Abscheider 
abgetrennte Wasserdampf wird in eine Fullkorper- 
kolonne mIt ca. 10 theoretischen Bdden giefuhrt, 
in die am Kopf ca. 1 Litert/Std. BrQdenkondensat 
zur Erzeugung von Rucklauf aufgegeben werden. 
Am Kolonnenkopf stedt slch eine Temperatur von 
152 ein. Der nach dem Entspannungsventil 
austretende Wasserdampf wird kondensiert und 
hat einen Gehair an Hexamethylendiamin von 
kleiner 0,05 Gew.-%. Als Kolonnensumpf erhalt 
man eine waBrige Losung von Hexamethylendia- 
min, die 12 bis 15% Hexamethylendiamin, bezo- 
gen auf erzeugtes Pplyamid, enthalt. Diese Lo- 
sung wird uber eine Pumpe wieder vor dem 
Eintritt in den Verdampfer der Ausgangssaizld- 
sung zugegeben. 

Nach dem Verdampfer hat das Prapolymere 
eine relative Viskositat von 1 .25. gemessen in 98 
gew.-%iger Schwefelsaure bei 20^ und welst 
nach der Endgruppenanalyse einen Umsatz von 
93 bis 95 % auf. Der Gehalt an Bis-hexamethylen- 
triamin betrug 0,05 bis 0,1 %, bezogen auf Poly- 
amid. 

Nach Austritt der Polymerschmeize aus dem 
Abscheider hat das Polyamid eine sehr helie 
Eigenfarbe und einen auQerst niedrigen Gehalt an 
Bis-hexamethylentriamin von 0,15% sowie eine 
relative Viskositat von 1,91 und aquivalente End- 
gruppen von COOH 109 : NHg 107. Die Schwan- 
kungsbreite der Endgruppen war gering. 

Im Austragsextruder wird die Schmeize auf 
Normaldruck entspannt und bei einer Verweilzeit 
von kleiner 1 Min praktisch nicht mehr weiter 
kondensiert. Das erhaltene Granulat wurde durch 
kontinuierliche Festphasenkondensation mit 
Oberhitztem Wasserdampf bei 182 °C und einer 
Venveilzeit von 12 Stunden auf eine Endviskositat 
von ni-rei ^ 2,50 kondensiert. 

Beispiel 2 

Eine 62 gew.-%ige Nylon-6.6-Salzlosung von 
ca. 80 °C wird von oben in einen vertikal ange- 
ordneten Verdampfer von 2 m Lange, einem 
inhalt von 120 cm^ und einer warmeubertragen- 
den Flache von ungefahr 860 cm^ eingeleitet. Der 
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verdampfer wird mit einem kraftig umgewalzten 
flussigen Warmetrager von einer Temperatur von 
285 °C beheizt. Das aus dem Verdampfer austre- 
tende Gemisch aus Prapolymeren und Wasser- 

5 dampf hat eine Temperatur von 278 Der 
Umsetzungsgrad betragt 94%. Die Verweilzeit is 
Verdampfer betragt ca. 40 sek. Das so erhaltene 
Gemisch aus Prapolymeren und Wasserdampf 
wird in eine Stoffaustauschzone geieitet, die mit 

10 FOIIkorpern bestuckt ist und eine Oberflache von 
2 m^ hat. Die Stoffaustauschzone ist so ausgebil- 
det. dal3 keine nennenswerten Warmeumsatze 
stattfinden und die Schmeize des Prapolymeren 
mit dem Wasserdampf innig in Beruhrung ge- 

75 bracht wird. Die Venweilzeit in der Stoffaustau- 
schzone betragt 0,5 Min. Nach Passieren der 
Stoffaustauschzone wird das Gemisch aus Prapo- 
lymeren und Dampf analog wie in Beispiel 1 
beschrieben im Abscheider getrennt. Der weitere 

20 Verfahrensablauf entspricht der Arbeltsweise ge- 
maB Beispiel 1. Das so erhaltene Polyamid hat 
einen Gehalt an Bis-hexamethylentriamin von 
0,15%. Der Anteii an Hexamethylendiamin im 
Kolonnensumpf betragt nur noch 2 bis 3 %, bezo- 

25 gen auf Polyamid. 



Patentanspriiche 

30 1. Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung 
von Polyamiden, bei dem man in einer Verdamp- 
ferzone eine waBrige Losung von Salzen aus 
Dicarbonsauren mit 6 bis 18 Kohlenstoffatomen 
und Diaminen mit 6 bis 18 Kohlenstoffatomen 
35 unter erhohtem Druck unter glelchzeltiger Ver- 
dampfung von Wasser und Bildung eines Prapoly- 
meren auf eine Temperatur von 250 bis 300 
erhitzt, Prapoiymeres und Dampf kontinuierlich 
trennt, die DSmpfe rektifiziert und mitgefuhrte 
40 Diamine zurOck, leitet, das PrSpolymere in eine 
Polykondensationszone leitet und unter einem 
Oberdruck von 1 bis 10 bar bei einer Temperatur 
von 250 bis 300 ^ kondensiert, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man die waBrige bis 300 °C konden- 
45 siert, dadurch gekennzeichnet daB man die waB- 
rige Salzlosung in der Verdampferzone unter 
einem Oberdruck von 1 bis 10 bar Innerhalb einer 
Verweilzeit von hochstens 60 Sekunden erhitzt 
mit der MaBgabe, daB bei Austritt aus der Ver- 
so dampferzone der Umsetzungsgrad mindestens 
93 % betragt und der Wassergehalt des Prapoly- 
meren hochstens 7 Gew.-% betragt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man in der Verdampferzone 

55 eine Verweilzeit von 10 bis 40 Sekunden einhalt 

3. Verfahren nach den Anspruchen 1 und 2, 
dadurch gekennzeichnet, daB bei Austritt aus der 
Verdampferzone der Umsetzungsgrad 95 bis 
98 % betragt. 

60 4. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 3. 
dadurch gekennzeichnet, daB der Wassergehalt 
des Prapolymeren 2 bis 5 Gew.-% betragt. 

5. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, daB man die waBrige 

65 Salzlosung Im Verdampfer auf 270 bis 290^ 
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erhitzt. 

6. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 5; 
dadurch gekennzeichnet, daB die Verdampferzo- 
ne altemierend rohrformig und spaltformig aus- 
gefuhrt ist. 

7. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet daB man daB Gemisch 
aus Prapolymer und Dampf vor der Trennung der 
Phasen durch eine Stoffaustauschzone, die mit 
Einbauten versehen ist. ieitet. 

8. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet, daB man das Poiyamid 
schmelzflussrg aus der Polykondensationszone 
durch eine Austragszone unter Entfernung von 
Wasser Ieitet, granuiiert und in fester Phase bis 
zur gewunschten VIskositat kondensiert. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch ge- 
kennzeichnet daB man den am Kopf der Kolonne 
anfallenden Damp fur die Kondensation in fester 
Phase verwendet. 

10. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet, daB man das aus der 
Polykondensationszone schmelzflussig ausgetra- 
gene Poiyamid in einer weiteren Kondensation- 
szone unter fortlaufenderAusbildung neuer Older- 
flache bis zur gewunschten Viskosltat konden- 
siert. 



Claims 

1. A process for the continuous preparation of 
a nylon, In which an aqueous solution of a salt of 
a dicarboxylic acid of 6 to 18 carbon atoms and a 
diamine of 6 to 18 carbon atoms is heated to 250* 
300 °C In an evaporator zone under superatmos- 
pheric pressure with simultaneous evaporation of 
water and formation of a prepoiymer, the prep- 
olymer and vapor are continuously separated, the 
vapors are rectified and entrained diamines are 
recycled, and the prepotymer is passed into a 
poiycondensation zone and condensed under 
superatmospheric pressure of from 1 to 10 bar 
and at from 250 to 300 °C. wherein the aqueous 
salt solution is heated in the evaporator zone 
under superatmospheric pressure of from 1 to 10 
bar In the course of a residence time of not more 
than 60 seconds, with the proviso that the degree 
of conversion of the product emerging from the 
evaporator zone is not less than 93% and the 
water content of the prepoiymer is not more than 
7 % by weight 

2. A process as claimed in claim 1, wherein a 
residence time of from 10 to 40 seconds is 
maintained in the evaporator zone. 

3. A process as claimed in claims 1 and 2, 
wherein the degree of conversion of the product 
emerging from the evaporator zone is from 95 to 
98 %. 

4. A process as claimed In claim 1 or 2 or 3. 
wherein the water content of the prepoiymer is 
from 2 to 5 % by weight. 

5. A process as claimed in claim 1 or 2 or 3 or 4. 
wherein the aqueous salt solution is heated to 
270-290 °C in the evaporator. 



6. A process as claimed in claim 1 or 2 or 3 or 4 
or 5, wherein the evaporator zone is alternately 
tubular and slot-like. 

7. A process as claimed in claim 1 or 2 or 3 or 4 
5 or 5. wherein the mixture of prepoiymer and 

vapor is fed through a mass transfer zone pro- 
vided with baffles, before separation of the phases, 
takes place. 

8. A process as claimed in claim 1 or 2 or 3 or 4 
10 or 5 or 6 or 7, wherein the nylon, in the form of a 

melt, is passed from the poiycondensation zone 
through a discharge zone with removal of water, 
and is granulated, and then condensed in the 
solid phase until the desired viscosity is obtained, 

15 9. A process as claimed in claim 8, wherein the 
vapor obtained at the top of the column is used 
for the condensation in the solid phase. 

10. A process as claimed in claim 1 or 2 or 3 or 
4 or 5 or 6 or 7, wherein the nylon discharged in 

20 molten form from the poiycondensation zone is 
condensed in a further condensation zone, with 
continuous formation of new surfaces, until the 
desired viscosity is obtained. 

25 

Revendications 

1. Procede de preparation en continu de polya- 
mides, selon tequel on chauffe k une temperature 

30 de 250 a 300 °C, sous pression elevee, dans une 
zone de vaporisation, une solution aqueuse de 
sels d'acides dicarboxyliques ayant 6 a 18 atomes 
de carbone et de diamines ayant 6 a 18 atomes de 
carboae, avec vaporisation simultanee d'eau et 

35 formation d'un prepolymere, on separe en continu 
le prepolymere et la vapeur, on rectifie les vapeurs 
et recycle les diamines entrainees, on amene le 
prepolymere dans une zone de poiycondensation 
et on condense sous une pression differentieile 

40 de 1 a 10 bar, a une temperature de 250 a 300 

caracterlse par le fait que i'on chauffe la solution 
saline aqueuse dans la zone de vaporisation sous 
une pression differentieile de 1 a 10 bar pendant 
une duree de sijour d'au maximum 60 secondes. 

45 sous reserve qu'a la sortie de la zone de vaporisa- 
tion le taux de reaction soit d'au moins 93 % et la 
teneur en eau du prepolymere d'au maximum 7 % 
en poids. 

2. Procede selon la revendication 1. caracterlse 
50 par le fait qu'on maintlent dans la zone de 

vaporisation, un temps de sejour de 10 a 40 
secondes. 

3. Procede selon les revendications 1 et 2, 
caracterlse par le fait qu'a la sortie de la zone de 

55 vaporisation, ie taux de reaction est de 95 a 98 %. 

4. Procede selon les revendications 1 a 3, 
caracterlse par le fait que la teneur en eau du 
prepolymere est de 2 a 5 % en poids. 

5. Procede selon les revendications 1 a 4. 
60 caracterlse par le fait que la solution saline 

aqueuse est chauffee entre 270 et 290 ^ dans un 
evaporateur. 

6. Procede selon les revendications 1 a 5. 
caracterlse par le fait que la zone de vaporisation 

65 a alternativement une forme tubulaire et une 
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solide Jusqu'a la viscoslte souhaitee. 

9. Procede selon la revendication 8, caracterise 
par le fait que Ton utilise, pour la condensation en 
phase solide, ta vapeur produlte en tete de 

5 colonne. 

10. Procede selon les revendlcations 1 a 7, 
caracterise par le fait que Ton condense, jusqu'a 
la viscosite souhaitee, le polyamide sortant a 
I'etat fondu de la zone de polycondensation, dans 

10 une autre zone de condensation avec formation 
continue d'une nouvelte surface. 
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forme de fente. 

7. Procede selon les revendlcations 1 a 5. 
caracterise par le fait que Ton fait traverser au 
melange de prepolymere et de vapeur, avant la 
separation des phases, une zone d'6change de 
matieres munie de chicanes. 

8. Procede selon ies revendlcations 1 a 7, 
caracterise par le fait que Ton fait passer le 
polyamide fondu, sortant de la zone de polycon- 
densation, par une zone de prise, avec elimination 
d'eau, on le granule et on le condense en phase 
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